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SUMMARY 


This  report  is  an  attempt  to  discover  reasons  for  the  rupturp  of 
blades  made  from  forged  heat  resistant  alloys  of  the  Ni-Cr  80/20  type, 
which  may  be  found  to  lie  in  the  material  itseJU.  0 

The  following  points  are  discussed: 

c 

(a)  The  development  of  the  intimate  structure  of  the  material  under 
service  conditions. 


(b)  The  appearance  of  corrosion  in  metal  due  to  the  effect  of  air 
and  combustion  gases.  No  particular  features  arp  observable  n 
Dthe  case  of  combustion  gases  as  distinct  from  those  observed  in 
the  case  of  air.  (The  combustion  gases  were  from  paraffin  « 
containing  5%  sulphur).  There  is  likewise  no* difference  in  the 
occurrence  of  creep  and  fatigue  phenomena  on  test  specimens  in 
air  and  in  combustion  gases,  although  the  results  show  a  certain 
scatter. 


(c.)  The. effect  of  work -hardening  both  on  the  development  of  the  struc¬ 
ture  and  on  corrosion.  It  is  shown  that  the  areas  of  non-uniformity 
in  the  structure  caused  by  too  severe  work-hardening  may  create 
points  at  which  corrosion  sets  in.  Moreover,  k  too  advanced 
surface  crystallisation  (as  a  result  of  skin-annealing)  may  bring 
about  a  particular  weakness  at  the  grain  boundaries. 


In  conclusion,  a  surface  treatment  is  suggested  for 
alloys  against  crack  corrosion. 
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Relation  avec  la  fatigue  et  le  fluage 


¥,  Mathieu 


I.  INTRODUCTION 

c 

On  salt  qu'11  arrive  que  les  aubes  montees  sur  les  rotors  de  turbines  a  gaz  se 
rompent  en  service  malgre  les  precautions  prises  pour  rester  dans  le  domain*? 
d’ util  isation  ou  le  fluage  n' est  pas  a  craindre. 

0 

Ces  aubes  sent  I’objet  de  visites  systematiques  et  11  arrive  qu' au  cours  de  ces 
visites,  on  detecte  des  criques  sur  certa'nes  d' entre  eiles. 

Eh  outre,  dans  les  conditions  de  plus  en  plus  severes  de  fonctionnement  des  turbo- 
reacteurs,  des  fissurations  et  des  corrosions  s’ observent  egalemen  sur  les  .'ube.s 

directrices. 

/> 

Les  etudes  de  I’O.N.E.R.A.  ont,  notamment,  vise  a  reproduire  dans  un  apparel  1  lag. > 
de  Laboratoire  les  conditions  dans  lesque lies  se  trouve  le  metal  des  aubes  de 
turboiflachines.  et  nous  avons,  sur  eprouvettes,  determine  comment  ces  conditions 
infiuaient  sur  la  structure  du  metal. 

Par  vole  de  consequence,  on  a  ainsi  mis  en  evidence  les  facteurs  susceptibles  de 
provoquer  des  phenGtnenes  de  corrosion  s^che. 

Dans  le  cas  den  alliages  a  base  Ni-Cr  80/20,  en  etudiant  le  fluage  et  la  fatigue 
du  metal  en  atmosphere  de  gaz  de  combustion,  on  a  pu  etablir  les  conditions 
metal  lurgiques  a  remplir  pour  que  Ton  n*  ait  a  craindre  ni  la  corrosion  sous  tension, 
n*  ia  fatigue  corrosion  sur  le  metal  d’ aubes  mob  i  u..  ' 


2.  ETUDE  DE  L* EVOLUTION  METALLURGIQUE  DES  ALLIAGES 
Ni-Cr  80/20  MODIFIES  POUR  RESISTER  A  CHAUD 

Le  premier  point  qu’il  a  semble  boil  de  connaltre  etait  comment,  en  profondeur  pvoIu 
le  metal  dans  les  conditions  du  fonctionnement. 

*a)  Grace  aux  colorations  produitex  par  l’aftaque  concraste  on  a  la  possihilite 
de  suivr<*  1’etat  de  precipi  tat  ion  de  1’alliage  sous  T  influence  des  traitement 
thermiques,  du  vieill issement,  et  cela  avant  meme  que  1’ on  obtiennp  des 
precipi  tes  observables1, 

L'  ^tude  systematiqu.*  des  colorations  donnees  par  cette  attaqoe  constraste 
penis  de  deduire  une  methode  de  determination  des  temperatures  locales  suhie* 
en  service  par  les  pieces  de  machines  thermiques7. 


*Directeufi  Scient  if  ique  des  kfateriaux  a  l 'iff  fir?  National  d'B^udes  et  de  Bechefch** 
Aeronaut  iques  I,  Frmre 
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(b)  Grace  uu  microscope  electronique3"8,  on  a  pu  mettre  en  evidence  Involution  de 
la  precipitat  ion  suivant  les  traltements  thermiques  auxquels  sont  soumis  les 
alliages,  11  a  ete  possible  de  falre  des  mesures  quM.lltatlves  sur  le  diametre 
et  le  nombre  des  preclpites,  done  de  donner  un  moyen  d* etude  de  la  cinetiqae  ° 
du  phenomene  (fig.  1).  En  outre,  avant  qu’ apparaissent  les  premiers  preclpites 
au  microscope  el ectroni que,  les  Rayons  X  decelent,  dans  le  sein  de  la  matrlce, 
ce  que  M.  le  Professeur  Chevenarcl  a  appele  des  'troubles  d’ homogene  l  ie*  9*  10 
(fig.  2). 

Cps  .modifications  dans  la  matrice  sent  probablement  responsables  des 
observations  effectives  avee  la  micrographie.  Mais  les  Rayons  X  permettent  de 
preciser  ce  que  sont  oes  troubles.  Ils  correspondrai ent  a  des  migrations 
preferent lelles  de  certains  atomes,  migrations  preludant  a  la  formation  des 
preciplt.es. 

Par  atlleurs,  autant.  que  cela  a  ete'  jusqu’ici  possible,  les  observations 
mirr~„raphiques,  tant  dans  le  domaine  de  la  micrographie  optiqile  que  dans  celui 
dt  la  micrographie  electronlque,  on*  ete  confrontees  avec  les  mesures  de  duret^1*. 


3.  FTtlDE  DE  LA  CORROSION  SECHE 

3.1  Appmr ei I  Inge  dr  Laboratoire  ° 

Afin  de  separer  les  facteurs,  11  nous  a  semble  bon  de  commence r  par  voir  comment 
se  presontent  les  phenomenon  de  corrosion  seche  en  1* absence  de  toute  sol  1 icitation 
0meCttniflUe. 

0  --  *  ^ 

IJb  appareillage  de  laboratoire  (fig.  3)  permet  de  soumettrt  des  eprouvettes  a  la 
foi",  a  V  influence  de  la  temperature  et  a  celle  d’ une  atmosphere  polluee  dp  ga£  de 
combustion 1 l*  1  1  \ 

3. 2  Re*u  1 t*  t  s 

Dans  les  gaz  de  combustion  et  siaplement  dans  l’alf,  Ips  alliages  Nl-Cr  f-0/20 
suhlssent  unp  corrosion  qui  se  manlfeste  de  deux  manleres: 

n 

(a)  Hr  a  1 1  la  ge 

sf.  en  surface,  ia  teneur  en  chrome  d’ un  allege  attaint  une  proportion  de 
18  a  20%,  la  protection  est  assuree  d’ une  maniere  cat jsfajsante  jusqu’a  900°C 
environ.  L*  ecaillage  Pst  alors  sensiblement  le  m<W  pour  de  m£mes  conditions 
de  temps  et  de  temperature.  Le  regime  de  combust  rn  n’ a  qu’ une  influence 
fa  1  hie. 

0 

La  peffce  de  metal  par  ecaill&ge  est  notabl  ement  accrue  sfc  1*  or  a,  par  suite 
des  fraitements,  une  perte  de  chrome  en  surface  ('-as  des  toi/»s  ie  Nlraonic  75 
laminees  a  chaud).  dOn  sal  *  que  ces  toles  servent  'a  la  confection  des  chambr’*s 
f*p  combust  ton. 

o 

■r) 

tht  lorrosiofl  fis.'urantr 

La  corrosion  fissurante  est  d l reel ement  ilee  a  la  temperature.  File  apparalt 
par  simple  ox.vdat  ion  dans  l’atr.'  Des  esnais  effectues  au-dessus  de  800°C  ont 
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nontre  qu'elle  etait  plus  profonde  dans  le  cas  de  flames  reductnces,  meme  si 
de  telles  flames  sont  dlluees  par  up  ei'ha  d’air,  et  aurtout  si  le  combustible 
contient  du  soufre.  La  corrosion  fissurante  se  propace  principal ement  le  long 
des  joints  de  grains,  zones  ou  les  precipites  sont  particular  ement  nombreux. 

Cette  corrosion  est  purtieul  ierenent  sensible  lorsque  pour  ime  raison  ou  pour 
une  autre,  11  >  a  eu  appauvrlssement  local  en  chroae.  Ce  qui  est  le  cas,  en 
particular,  des  surfaces  des  tSles  de  Nimonic  75,  lamin&es  a  chaud.  C’ est 
aussl  le  cas  lorsoue  se  forment,  dans  les  joints  de  grains,  des  accuaulations 
de  precipites  de  carbures  ou  de  nitrures  de  chroae.  II  en  r£sulte  un 
appauvrissement  local  en  chroae  dans  le  voisinage.  Lorsque  les  alliages  sont 
plus  riches  en  titane^et  en  aluainiua,  des  precipites,  qui  sont  vraisemblabl ement 
/>.,  du  type  Ni3  (Ti-Al)  se  ccncentrent  aux  Joints  de  grains  (on  rappel  le  que  ce 

\j  0  Q.  sont  cen  composes  qui,  par  aiPeurs,  jouent  un  r&le  essentiel  dans  le 

durcisseaent  structural).  L*  accumulation  de  ces  precipites  aux  joints  de  grains 
ou  suivant  des  lignes  continues  dans  les  grains  est  egalement  une  cause  import ante 
de  corrosion  fissurante. 


Les  observations  verifient,  en  effet,  que  les  alliages  du  type  SO  20  charges 
en  elements  d’ addition  pour  accroltre  leur  tenacite  a  chaud  (Niraonic  80, 

Ninonic  90  par  exenple)  sont  tea uco up  plus  sensible**  a  la  corrosion  fissurante 
que  lcsaliiages  du  type  Ninonic  75. 

0 

La  presence  de  soufre  dans  les  gaz  est  une  autre  cause  de  corrosion  par 
suite  de  l’attaque  du  nickel.  Le  sulfure  de  Nicke|L  et  les  eutectiques  riches 
en  ce  compose  sont  fusibles  a  des  temperatures  relativeaent  basses.  Au  cours 
d’ experiences  faites  avec  des  teneurs  en  soufre  particulierement  eleve'es  (2%), 
depassant  les  teneurs  permises  dans  les  Kerosenes,  les  micrographies  revelent 
cette  penetration  de  la  corrosion  pur  le  soufre  par  1*  intermedia! re  d’ une 
phase  llquide. 

La  plupart  des  experiences,  sur  la  corrosion,  ont  ete  faites  clans  les 
conditions  suivantes: 

fNimonics  d’origine  anglaise,  (Nlmonics  75.80,80  A,  90,  95) 

Metal  examine:  <  ATO-S  (type  8G)  (Inphy) 

l PE. R2  (type  80)  (Aubert  et  Duval). 

°  /9  •= 

Conditions  de  teener atures:  700°  a  900°C. 


Temps:  100  heures  a  300  heures. 


Atmospheres: 


fair: 

aga /  de  combustion  de 
^gaz  de  combustion  de 


O 

benzene  pur; 

kerosene  contenant  0, *1e  S. 


La  flamae  peut  etre  soit  avec  exces  d'alr,  soit  reductrlce,  soit  alterna- 
tivenent  oxydante  et  reductrlce,  soit  encore  reductrlce  et  diluee  par  un  exces 
d’alr  (fit ante  pseudo-oxydante). 
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3.3  Mmmmmn*  Kiero|r>phiqufi  *t  Arwlytlquea 

*  4>\>  *  ' 

(ft)  A  l’alde  do  diverse#  attaques  anodlques  on  a  U  possibilite  de  d^celer,  par 
dee  miwi  au  microscope,  las  variations  das  teueurs  globules  an  certains 
0  elements  ( figs. 4,5, ll,  - 

*7:  0  ’ 

(b)  One  precision  a  ete  apportee  quant  a  r  appauvrlssement  progress  If  des  alliages 

Nl-Cr.  sottmls  aux  epreuves  de  corrosion,  an  ll  latent*  'durcissants*  Ti-Al,  et  'o 

en  chrome,  element  'protec t ear’ .  On  serai t  que  ces  elements  diffusaient  rers 

la  surface  pour  ^«sparaltre  par  oxydatiors  aais  un  dosage  n'  en  arait  pas  ete 
fait. 

v\ 

L(  appaurrr is seaeiit  des  alliages  a  eta  wesord  par  spectrograph ie  en  util  leant 
la  net bode  de  preparation  des  Ichantlilons  qul  fat  nlse  so  point  pour  sulvre 
les  phenomena*  de  diffusion  en  profondeur u* 1  Lee  si  lieges  s'  appeuvrissant 

en  surface,  se  trans foment  alnsi  superficiellenent  en  d'autres  alliages 
(fig.  7). 

O 

(c)  On  pent  en  passant  signaler  que  pour  les  analyses  chlaiques  et  spectrograph iques 
des  all iages  des  mlthodes  out  6 fee  llaborees1*"*1. 

4.  ETUDE  DU  FLUAGE  ET  DE  LA  FATIGUE  DANS  LES  CONDITIONS 
DE  CORROSION  SECHE 

4.1  Apf»rei  lieges 

II  est  reiitlveaent  facile  de  conjuguer  le  dispositif  de  corrosion  seche  avec  une 
aachine  de  fluage  et  arec  une  machine  de  fatigue22- **  (figs.  8,9.10). 

Pour  le  fluage,  un  seal  type  d'essai  consists  a  determiner,  soit  dans  l'air,  soit 
en  atmosphere  de  gaz  de  combustion,  Is  duree  de  rie  ou  d*  al  longement  relatif  en  300 
heures,  dans  des  conditions  de  contralnte  donneec. 

Les  essals  de  fatigue  consistent  a  deterainer  la  duree  de  rie  d’une  eprouvette 
totalise  a  des  conditions  standard  de  fatigue  en  traction  repltle.  Ces  conditions 
sont  choisles  telles  que  la  duree  de  rie  arolsine  100  heures.  Pour  l'ATGhS  ces 
conditions  ont.  ^te  trouveea:  k  800^C,  2  k  34  kg/m2;  a  750°C,  2  a  47  kg/m  . 

4.2  Rleultets 

O 

D'aprks  les  esssis  effectues,  11  est  Impossible  de  dire  si  Is  corrosion  a  une 
influence  sur  les  resultsts  des  experiences  de  fluage  et  de  fatigue,  cela  du  fait  que 
l*on  observe  tc’tlours  une  corrosion  par  1’ oxygens  de  l'air  seme  en  1’ absence  de  gsz 
de  combust  ien  et  que  Ton  n'a  pas  fait  d*  essals  en  atmosphere  rigour  easement  neat  re. 

La  conclusion  que  Ton  pent  tirer  des  essals  effectues  est  Is  saivante:  Pour  des 
temperatures  aux  quel  les  lea  experiences  ont  ete  f  sites,  dans  les  cas  des  Iprowettes 
ueinles  sulrant  les  procodls  ncmaux,  c’est-k-dlre  de  pieces  dost  lea  surfaces  ne  scat 
que  legkrement  ecrouies,  la  corrosion  par  les  gaz  de  combustion  compares  a  la  corrosion 
par  l'air  ne  donne  pas  de  difference1  sensible  en  ce  qul  concerns  le  fluage  et  Is 
fatigue.  Si  une  telle  difference  exists,  on  ae  aauralt  la  conatster  a  cause  de  la 
dispersion  duo  aux  hltlrogenlitls  das  alliages. 


0, 
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Malgrl  1m  precautions  prises  pour  avoir  affaire  au  alee  aetal  dans  toutes  lea 
experiences  shorties,  on  s'  est  t route  fine  par  1*  effet  de  la  dispersion  propre  a 
chacon  dee  all  laces. 

Qui  dit  dispersion  dans  des  resultats  d*  essai..  aecaniques  sur  on  alne  type  de 
aatsrlau,  dit  obi  if  atol  reseat  existence  d’  ieh^genlites  dans  le  aatlrlau  qui  fait 
Tobjet  des  essals  -  a  la  condition  bie.»  entendu  que  toutes  lea  precautions  soient 
prises  pour  que  lee  essais  soient  ef fectu^s  correctesent  sans  cause  d’  erreurs 
systeaatlquea. 

On  pent  resarquer  que  ce  carsctere  des  essais  aecaniques  conduisant  a  des  resultats 
disperses  ne  arable  pas  different  de  celui  des  accidents  que  Ton  a  parfois  a  deplorer 
sur  lee  subes  montees  sur  des  turbines  a  r essai  ou  en  service. 

4.3  Discussion  dea  Resultats  >) 

<c 

Dsns  Is  presentation  des  resultats,  on  s  psrle  *d'  lnboaogeneites’  dans  le  metal. 

II  convient  de  se  dewander  ce  qu*  11  faut  entendre  par  la.  Ou  sltuer  ces  inhomogeneltes’ 
A  quel  niveau  de  structure  faut- 11  lea  rechercher? 

11  convient  alors  de  souligner  1’ importance  de  deux  series  d’ observat ions  qui  ont 
ete  faites  sur  les  alliages  Nl-Cr  80/20  aodlflls  pour  register  a  chaud. 

fii  prealer^ieu,  les  observations  tant  aux  Rayons  X  qu'au  microscope  electronique 
relatives  aux  evolutions  de  structures  intiaes  intercristal lines  -  aux  precipitations 
en  particular  -  apparaissent  fort  analogues  dans  tous  les  alliages  quel  que  soit  le 
type,  et  que  ces  alii  ages  soient  de  fournlture  snglaise  ou  franqaise.  ce  qui  exclut, 
touts  idee  que  les  inhomogeneites  soient  au  niveau  de  la  structure  cristalline  du 
metal. 

En  second  lieu,  on  a  montre  que  dans  les  conditions  d* utilisation  on  observe  tou- 
Jours  une  corrosion  fissurante  intergranulaire  et  que  cette  corrosion  se  presente 
comae  identiquement  de  m£ae  nature  dans  tous  les  alliages. 

Par  eontre,  les  alliages  d*  un  meme  type  prraentent  des  degres  fort  different*  de 
sensiblllte  vis-a-vis  de  la  corrosion  fissurante.  en  particuller  la  sensibilite  d*  un 
metal  eat  d’autant  plum  grande  qu’on  a  pu  dlceler  dea  appauvriaseaents  en  chrome, 
des  aceuMilations  de  preclpitle  aux  joints  de  grains,  des  betefogenel tea  d'  ecrouissage. 

On  peut  done  se  has  ardor  penser  que  dans  le  doaaine  des  durees  et  des  teaperatures 
d’ utilisation  et  dans  1*  sons  des  efforts  appliqula  sux  ailettes  la  corrosion  fissurante 
n’a  paa  d* effet  aecaninoeaent  nuisible  avec  un  aetal,  disons  normal,  c'ost-a-dlre 
boaogiae.  Eb  cela,  or  reprend  une  affiraation  courante  parmi  les  aetal lurgistes  qui 
lltboreat  1st  alliages,  a  savolr  qtfil  nfy  a  aucun  danger  de  corrosion  fissurante  avec 
lea  alliages  Nl-Cr  80/20.  Naia  si  en  un  point,  ou  dans  une  none,  ou  alae  pour  un 
hantil  loo,  le  aetal  prlseate  des  inhoangeoeitm.  tel  lea  que  des  appauvrisseewnts  en 
chroae,  des  sccumv'ationa  de  preclpitra,  ou  dea  heterogeneity  d*  leroaissaga,  le 
phinnihnci  de  corrosion  fissurante  pent  devenlr  particul ierraent  nefaate. 

Done  lea  observation*  sicrogngJhlqtws  sur  la  presence  et  la  disposition  des 
precipitsa  doivent  paraettre  fjm  prejuger  de  la  rractivite  d*  un  aetal  vts-a-vis  de  la 
corrosion  f lsatnabte  par  oxydstfoa. 


Btant  Co im«  1' observation  fundamental  e  faite  de  1' InfcoaogeneltV  da  metal,  la 
corrosion  flssurante,  loin  d*  Vtre  conaideree  naiot  enact  co«ne  la  cause  premikre  des 
accidents  observes,  nous  apparalt  comm  le  rVactif  qui  a  perals  de  dVceler  a  quelle 
echelle  se  local isent  des  hVterogeneites. 

o  II  sonble  que  ce  soit  dans  cette  nlcrcstructure  a  1'  echelle  du  domalne  de 
1’ observation  alcrographique  que  l*on  do  ire  placer  ces  inhoaogVnVites  respon  sables  de 
la  dispersion  des  resnltats  des  essals  aVcanlques,  et  tree  probableaent  egal eaent  des 
accidents  observes  stir  les  subages  uslnes  dans  les  slllages  Ni-Cr. 

tout  ce  qul  sod if 1 era  1*  homogenVite  des  slllages  aura  done  une  repercussion  sur 
leur  cosportement  a  haute  temperature  et  specialeaent  sur  leur  resistance  a  la 
corrosion  flssurante. 

On  peut  done  tlrer  la  conclusion  nratique  sulvante:  0 

O 

u  £  „ 

II  jr  a  necemite  d*  elaborer  des  nateriaux  tres  hosogenes  et  de  contr6ler  severement 

cette  homogenVite.  Cette  n&ceeslte  s' inpose  d* mutant  plus  que  le  metal  est  plus 
‘aseliore* #  e'est-a-dire  plus  charge  en  netaux  d* additions  (Tl-Al).  Les  Joints  de 
grains  sont  toujours  des  zones  de  fslblesse  a  tous  les  points  de  vue,  sals  tout 
particullkreaent  quand  11  s'jr  fait  des  accumulations  de  prVcipites;  or,  1* enrich- 
lssement  des  alllsges  en  elements  d*  addition  vs  de  pair  avec  une  tendance  k  ce  que 
Jos  prkeipites  s' accumulent  sux  joints  des  grains. 

-  0  <> 

Une  autre  source  de  defeats  d*  homogVneitV  dans  les^sones  avoislnant  la  surface 
peut  provenir  de  1*  influence  de  ruainage  sur  l'Vtat  de  precipitation  dont  depend 
le  dure lssement  structural. 


5.  INFLUENCE  DR  L’ US  INAGE 

Les  defauts  d* homogeneity  dans  les  zones  avoislnant  la  surface  ont  ete  trks  etudlea 
tout  particulterement”. 

On  s'est  specialeaent  attache  k  caracterlser: 

A.  1*  influence  de  1'  ecrpulssage  sur  lea  structures  des 
•eat  1*  influence  de  l’ecrou  Usage  d'  us  inage  en  mime 

des  traitements  de  recuits  de  surface; 

o 

B.  r  influence  de  recrouissage  s or  la  corrosion  flssurante. 

L' etude  ntcrographiqoe  de  1*  influence  de  1*  ecrou  Usage  a  porte,  d'tme  part, 
sur  des  echanti lions  preleWa  dans  des  siftage*  de  turbines  uslnes  suivant  les 
method ee  ea  usage  dans  les  uslnes  de  production  et,  d' autre  part,  sur  des 
echanti  Hone  sur  lesqoels  ont  ete  effectives  des  empreintes  de  billes.  On  pout 
sins!  experimenter  sur  des  sVtaux  ajant  sabi  lea  traitements  themiques  les 
plus  different!. 


slllages  et  plus  partlcul iere- 
temps  que  celle  de  1* influence 


o 


o 


C  wit  ainsi  que  Ton  a  examine  les  cas  auirants: 

o  A 

(a)  ecrouissage  sur  uc  aetal  hypertreap^  (ce  qui  correspond  a  un  usina^e  effectue 
sur  a^tal  dans  cet  etat); 

(b)  ecrouissage  sur  un  metal  hypertrempe,  1’examen  etant  fait  apres  un  vieillisse- 
•ent  plus  ou  aoins  important  (cas  d*  un  uainage  sur  aetal  hypertreape,  mats 
observ^  apr^s  traitement  de  vieiiliasement); 

(c)  ecrouissage  sur  un  aetal  hypartre*>e  et  vieilli  (cas  d*  un  us  inage  sur  metal 
ainsi  tralte); 

(d)  ecrouisaage  aur  aetal  hypertreape  et  durci,  suivi  d*  tm  nouveau  traiteaent  de 
viellllsseaent  (ce  qui  correspond  sensibleaent  a  1*  observation  d*  une  piece 
ayant  fonctionne  a  chaud,  aals  sans  avoir  subi  de  deformations  apprec tables 
au  coura  de  ce  fonctionnesent). 

Dans  une  telle  etude,  il  est  particuliereaent  commode  d* utiliser  1’  empreinte  de 
bille  pour  r£aliser  1*  ecrouissage  du  aetal.  On  a  ainsi,  rasseable  en  un  tr&s  petit 
espace,  tout  un  gradient  de  deforaations  qui,  ,  non  settlement  donne  une  idee  d*  ensemble 
du  phenoakne,  mats  peraet  \ussi  de  voir  lea  particular! tea  propres  a  des  taux 
d*  fecrouissages  differents. 

One  1‘eaarque  important e  a  he  faite,  Lee  exaaens  au  microscope  des  etats  ecrouis 
sent  parfois  difficiles  a  faire.  Mais  si,  a  1*  ^chantillon  ecroui,  on  fait  subir  un 
viellllsseaent  aodere  -  par  example  4  heures  a  730°C  -  du  fait  d’ une  precipitation 
proferentielle,  on  fait  apparaltre  de  mmfcreux  details  sur  la  perturbation  des  jreseaux 
cristalllns  qui  ne  pouvaient  Itre  vus  dlrecteaent.  Un  tel  proc^de  a  deja  ^te  decrit 
dans  une  etude  au  microscope  e'lectronique  sur  les  alliages  lagers  k  durcissement 
structural2*.  Ce  procede  a  &t&  repris  pour  chercher  a  voir  Teffet  de  flexion 
altern4e  sur  des  echantillons  de  t&les  d’ alliages  Al-Cu  4%  (Ref. 27). 

La  coaparaison  de  1*  wrouissage  sur  un  metal  hypertrempe  et  sur  un  metal  hypertrempe 
et  viellli  laisse  voir  une  difference  importante:  1*  ecrouissage  a  acquis  un  carac- 
tere  notableaent  plus  permanent  sur  le  attml  durci,  et  cela  par  suite  de  la  precipi¬ 
tation  pv&erentielle  rendue  plus  abondante  du  fait  de  1*  etat  de  saturation  de  la 
aatrice. 

L*  axaaen  micrograph ique  direct  d* aubages  industriels  aontre  que  les  aones  de  forte 
perturbation  vont  Jusqu'k  25  aicrons  de  la  surface,  tandls  que  Ton  voit  encore  de 
fins  reseaux  de  lignes  de  glisseaent  a  une  profondeur  de  60  microns.  Encore  faut-il 
noter  que  le rlseau  est  perturb^  bemucoup  plus  profondeaent  puisqu*  il  n*  est  pas  rare 
de  trouver  sur  des  aubes  traitees  et  oonv enablement  vieillies  ues  tracts  d’ ecrouissage 
qui  vont  Jusqu*  a  200  ou  300  m  (fig.  11). 


6.  LE  RBCUIT  DE  PEAIP  ‘SUN  ANNEALING* 

Afin  de  corrlger  autant  que  possible  les  perturbations  stgjerficiel les  dues  a 
1’ us  Inage  des  pieces,  certains  const  rue  teurs  font  sidsir  a  celles-ci  un  traiteaent 
theralque  destine  a  operer  un  ‘recuit  de  pear'  (skin- annealing). 


f> 


o 


Le  truitement  de  recuit  de  surface  pratique  dans  1’ Industrie  consist*  4  porter  les 
pikes  uslnks  k  la  temperature  de  1080°C  pendant  une  court e  duree,  general  enent  10 
minutes;  le  refroidisasnent  s’  ef fectue  r op i dement  k  1’  air,  on  opere  par  trempage  des 
pikes  dans  un  bain  constitul  par  un  verre  au  bore  fondu.  Cette  manikre  d'opker  risque 
de  proroquer  des  attaques  chimiques  du  metal  en  surface,  aussl  dans  1’  etude  que  nous 
avons  falte  du  recult  de  peau,  nous  avons  kite  tout  risque  d’attaque  chisique  en 
operant  ce  recuit  en  atmosphere  d’ hydrogens  (methode  dite  de  recuit  brillant 
p  rock  4  O.N.E.R.A. )  nyant  ainsi  le  moyen  de  reallser  ce  recuit  superficiel  sans 
attaque  chisique  et  en  psrtlculler  sans  perte  superficielle  de  chrome; o  on  peut  sinsl 
deer ire  cs  qui  est  observe:  II  est  trk  net,  d’apres  les  observations  micrograph iques 
que  par  le  traltement  de  ’skin  annealing’,  le  metal  reeristallise  dans  les  zones  les 
plus  krouies;  en  outre,  on  constate  dans  ces  zones  un  etac  parfait  de  remise  en 
solution.  Par  ailleurs,  dans  la  couche  sous- j scent e  a  la  zone  recristalllsee,  on 
observe  un  etat  de  polygon! sat  ion  caracterise;  dans  cette  couche,  le  trait esent 
thermlque  n’t  restaur©  que  partiellement  la  structure  desorganisee  par  1’ krouissage. 
L’effet  du  recuit  est  finalenent  fonction  du  degre  d’  krouissage  anterleur  et  on 
retrouve  ainsi  ce  qu’on  salt  par  ailleurs  de  la  recristalllsation  (fig.  12). 

L’examen  des  diners  modes  d’  us  in  age  a  permis  de  prkiser  qu’une  rectification 
normals  n* est  pas  suffisante  pour  produire  des  effets  de  peau  senslbles;  l’usinage  au 
tour  peut  aussl,  s’il  se  termine  par  de  faibles  passes  de  finition,  ne  pas  entralner 
de  recristalllsation  superficielle  dsns  les  conditions  normales  de  ‘skin-annealing’. 

Le  plus  sourent  cependant,  des  krouvettes  finies  au  tour  montrent  des  zones  auper- 
f icielles  reeristallisks,  sals  qui  apparaissent  discontinues;  en  tous  cas,  ces  zones 
sont  nettement  mo  ins  dkeloppees  que  dans  le  cas  de  surfaces  usinees  grossiereaent! 

o 

En  conolittlon,  on  peut  dire  que  V  e^amen  micrograph! que  permet  de  dkeler  les 
structures  d’uslnage  ainsi  que  ieurs  conskuences  proches  et  lolntames,  so  it  sitot 
apres  la  fabrication,  aolt  aprk  fonctionnement. 

7.  LA  CORF  OS  ION  DES  ALL  I  AGES  SUIVANT  L’EIAT  DE  SURFACE 

o  *  *-*  ''  ° 

Ayant  ainsi  dkrit  Its  modifications  apport^es  par  l’krouissage  a  In  structure 
mlcrographique  des  zones  super f Icielles  des  tillages  resistant  a  chaud,  11  ecait 
naturel  de  chercher  a  savoir  si  ces  structures  superf icielles  corresponds! ent  a  une 
sensibillte  part ic ill iere  des  metaux  a  la  £orroMcn  fissurante21. 

C*est  ainsi  qu’a  une  kreuve  de  corrosion  seche  a  8O0°C,  pendant  100  iieures,  dans 
les  gaz  de  combustion  de  kerosene  a  0,5%  de  soufre  ont  ete  soumis  des  tc h ant i lions 
dont  les  ksts  de  surface  kaient  respect! resent:  (a)  non  kroui;  (b)  kroul; 

(c)  rkk4re.  L’  4tat  de  surface  no n  kroui  mat  obtenu  a  partlr  d’  khantlJ  Ions 
rectifies,  en  iliminant  lee  zones  supsif icielles  par  tm  long  polissage  4l  ect  roly  ti  que; 
l’4tat  kroui  est  celui  que  laisse  Is  travail  au  tour  ou  a  la  fraiseuse,  ou  encore 
celui  que  l’on  a  aur  dea  secteurs  d’ailettes  uslnks;  1*  etat  regk£r4  est  obtenu  par 
un  traitenent  de  ’skin- annealing’  oe  provoquant  aucune  perturbation  d’ordre  chisique 
dee  zones  stg>erf icielles. 

Dans  cm  experiences,  comm©  dans  les  experiences  d£ja  dkrltes  plus  haut  sur  lit 
corrosion  fissurante,  on  ne  fait  aucune  difference  sensible  entre  les  alii  ages  les 
plus  divers  du  n&ne  type  (Ninon lea  d’ origins  anglaise;  tillages  PW-2,  ATO-S  de 
production  fran^aise,  Uaspalloys  aaklcsln*).* 

O 


o 


o 


W 
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(a)  Sur  des  rones  superficieiles  non  ecrouies  (cam  ft)  1ft  corrosion  fissurante 
presents  un  earactere  uniquesent  intergranulalre. 

Psr  allleurs,  psr  Taction  de  l'atteque  anodlque  en  bain  d* hjposulflte  de 
sod  1  us,  on  net  en  evidence  les  appauvrisseaents  en  chrome,  tltane  et  alualniua 
de  rones  saperficlelles  «t  le  long  des  bords  des  fissures.  On  observe,  en 
particuller,  que,  au  dels  des  fissures  de  corrosion  propreaent  dites,  ces 
DOdiflcations  de  coaposltion  >e*blent  preparer  la  vole  k  une  flssuration 
ulterieure  plus  profonde. 

(b)  Dans  le  cas  des  zones  super  flc  lei  les  initial eaent  ecmtfies  et  r£gMr^es  par 
le  traitenent  de  recuit  de  pe&u  (cas  b),  on  observe  une  corrosion  analogue  a 
cells  que  Ton  a  vu  sur  des  rones  superf  iclelles  non  ecrouies. 

(c)  Sur  les  zones  ecrouies,  T effet  de  la  corrosion  se  aanifeste  d'  une  aaniere 
assez  jpectaculaire.  On  peut  designer,  par  le  terse  ‘reseau  de  corrosion',  le 

*  reseau  des  fissures  provoqu£es  par  T oxidation.  Tandls  que  sur  un  aetal  non 
ecroul  ce  reseau  suit  les  joints  de  grains,  sur  le  aetal  pr ea lab  1  eaent  ecroul 
on  observe  que  ce  reseau  est  trks  serre  et  cela  d'autant  plus  que  l'^croulssage 
a  ete  plus  pousse.  On  retrouve  la  corrosion  intergranulalre  qul  peut 
s'enfoucer  assez  profondeaent  dans  la  aasse;  evideaaent,  la  rupture  d ea  grains 
lnltlaux  en  grains  plus  petits  est  nett  eaent  alse  en  evidence.  II  est  cependant 
difficile  d'adaettre  qu'il  n'y  alt  que  des  grains  qul  constituent  ce  rkseau  de 
corrosion  tres  particuller  qjie  Ton  observe  -on  peut  penser  a  la  presence 
cd' allgneaents  de  preclpites  preexistant  dans  le  sein  de  grains-  rlen  cependant 
ne  peraet  d'affiraer  T  existence  de  tela  allgnenenta  -  on  peut  penser  qu'  ils 
se  foment  le  long  des  .lgnes  de  perturbation  du  reseau;  on  peut  penser  aussi 
k  T  existence  de  trous,  de  lacunes  subalcroscopiques,  analogues  k  ceux  qul  se 
foraent  su  cours  d'un  phenoakne  de  diffusion  (effet  Kirkendsll),  ces  trous 
seraient  alors  dus  a  la  diffusion  des  kleaents  oxjrdables  et  seraient  agrandis 
coaae  consequence  de  l'oxydatlon.  11  ne  s'agit  la  que  de  suppositions  „.  ur 
chercher  a  rendre  coapte  de  T aspect  tres  particuller  du  rkseau  de  corrosion 
observe  dans  une  rone  ecroul  e. 

On  volt  done  que  T  etude  de  la  corrosion  agissant  sur  des  surfaces  diverseaent 
traitees  peraet  de  se  rendre  coapte  que  la  flssuration  du  aetal  a  la  surface  est 
extrkaenent  dlfferente  suivant  les  tralteaents  qul  ont  affecte  les  zones  super- 
f iclelles.  fcfa  particuller,  on  peut  se  rendre  coapte  des  dangers  d'un  ecrouissage 
local  accentuk.  On  peut  egal eaent  voir  1* effet  persistant  que  peut  avoir  en 
profondeur  one  rayure  d'usinage,  par  exeaple  -  aeee  si  celle-ci  est  elleiinee  par 
pollaaage.  L'alliage  eat  aarquk  en  profondeur;  dans  T operation  de  recuit,  11  evolue 
dlfferoaent;  cette  evolution  en  particuller  est  acckler^s  Jans  les  rones  marquees  par 
1* ecrouissage;  e’est  ce  que  aet  en  evidence  T  aspect  de  la  corrosion  (figs. 13, 14), 

Par  ailleurs,  on  peut  afflraer  que  le  traiteaent  de  recuit  de  surface  n'a  d' effet 
sur  la  crlstalllsatlon  que  al  Ton  part  d'un  ktat  de  surface  suffisaaaent  Ecroul. 

II  faut  cependant  faire  reaarquer  -d'aprksce  qul  fut  observe  relativeaent  a  la 
corrosion  des  surfaces  r  eg  entries  -  que  pour  eviter  une  corrosion  profonde  le  long 
des  joints  de  grains  rkgknkrks,  il  convlent  de  faire  sublr  k  la  surface  un  nouvel 
kcrouisaage  reguiier,  bovigkne  et  contrftlk. 


o 


Une  autre  solution  rmt  de  proteger  la  surface  par  one  legere  surcharce  en  c  hr  owe. 


o  8.  LA  PROTECTION  DES  ALL  I  AGES  Ni-Cr 

O 

*  « 

L*  etude  de  la  corrosion  siche' f  insurants  a  aontr^  qua  cette  corrosion  etalt 
correlative  d'un  appauvrlssesent  local  en  chrone,  rrovoque  par  la  tarnation  de 
carbures  ou  de  1*  accunulation  de  composes  sans  chrose  Ni?(Ti-Al).  II  d evens it  alors 
tout  nature!  de  chercher  a  adapter  aux  all laces  Ni-Cr  80/20  resistant  a  chaud,  les 
process  de  ceaentatlon  gazeuse  par  le  chrose  sis  au  point  a  ro.N,  E.R.  A.  Ces  precedes 
avaient  fait  leurs  preuves  dans  leurs  applications  aux  aclers. 

On  ne  pouvait  pas  appllquer  dlrectesent  aux  alllages  Ni-Cr  les  set bodes  de  la 
chromlsation  de«  aclers,  a  cause  de  la  fonsation  en  surface  de  phases  nouvelles  riches 
en  chrose;  ces  phases  constituent  une  aorte  de  peau  plus  ou  oolns  epaisse  et  sal 
adherents  au  metal  de  oase.  On  peut,  par  un  traitesent  convenable,  provoquer  la 
'rediffusion'  du  chrose  constituent  css  phases  et  ainsi  les  faire  disparaltre.  Cette 
operation  de  redlffuslon  est  parfaltesest  possible,  quand  on  a  affaire  a  un  alllage 
peu  riche  en  elements  d* addition  -leNlsonlc  75  par  exesple-  sals  11  ne  done  pas  de 
bons  resultats  avec  des  alllages  plus  charges. 

Deux  set bodes  sont  alors  utiliuees:  la  prewiere  consiste  V  faire  le  traitesent  de 
'skin  annealing*  dans  1’hydroglnr  -  sals  en  evitant  touts  trace  de  reaction  ch lml que 
d' oxidation;  on  evite  ainsi  tout  depart  de  chrose  au  cours  de  r operation.  La 
seconds  s^thode  ne  dlffire  de  la  pretl&re  que  par  le  fait  que  les  zones  superf icielles 
sont  tr&s  lege  resent  enrlchles  sn  chrose,  per  suite  d'une  diffusion  de  ce  metal 
pendant  V  operation  de  *skln~annealing*  (Refs.  29  and  80). 

Sur  des  echantlllons  ainsi  tralt^s,  ont  ete  effectqes  des  exasens  nicrographiques, 
des  essals  mfcaniques  et  les  echantlllons  ont  Itk  sous Is  aux  epreuvea  de  corrosion. 

'  Tous  les  resultats  confifment  pleinesent  le  rfcle  protecteur  du  traitesent  effectue 

vis-a-vis  de  la  corrosion  (fig.  *5). 


9.  CONCLUSION 

Les  etudes  de  1'O.N.E.R.A.  sur  les  alllages  Ni-Cr  80/20  modifies.  resistant  a 
chaud,  ont  conduit  a  un  certain  n ombre  df observations  relatives  L  la  senslbilite  de 
ces  alllages  a  la  corrosion  fissurante,  due  k  la  corrosion  seche  dans  l'air  et  dans 
ratsosphWe  des  gaz  de  combustion. 

On  a  pu,  en  particulier,  etablir  que  cette  sensibility  etait  en  relation  etrolte 
avec  lee  trait ements  meeaniques  et  thersiques  aux  que  Is  ont  et^  sotmlses  les  zones 
superf  Icielles.  O 

Du  fait  de  la  dispersion  des  resultats  relatifs  a  un  s$ne  type  d'essai,  11  rests 
difficile  de  conclure  d'une  sanlere  nette  rel&tlvsnent  a  l' influence  de  la  corrosion 
par  les  gaz  f  ur  les  proprletes  de  fluage  et  de  fatigue  a  haute  teaperature. 

Dans  tout  le  courr  de  1' etude,  les  dispersions  observees  1 1  enqueues  eapfccbeat 
toute  conclusion  nette)  apparalssent  conwe  ^tant  dues  a  des  inhoaogeneites  dans  les 
r  set aux  eprouvls. 


o 


C; 


A  V'' 

On  a  aontre  coaaent  1*  us  inage  pouvait  Hr*  in*  cause  d"  inhoaogeaelte  affectant  lee 
couches  superficial  lee  d'uns  piece  ou  d'une  eprouvette. 

En  aeae  teaps,  on  e  aontre  le  role  du  treiteaent  de  recult  de  surface,  ou  'skin- 
anneal  inf* .  On  a  pu  preclser  les  conditions  pour  one  ce  treiteaent  so  it  efficace. 
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Fig.l  Lee  precipite*  Mif  (Ti-Al)  tub  to  aicroscope  electronic#  (i  20.000) 
Bnpreinte  Indirect®  V  l'*le»inii*i  (Attaque  anodique  W  - 

Propenol-f  lycerol ) 


Fig. 2  Let  trouble*  a  bo*o*en6ite  pr£c4dant  1*  precipitation,  trahls  p*r  lee  rales 

'Satellite*' 


v,  •> 


,¥n  «5SS£L— * 


f. 

M. 


I  f fmrUmtrw  r*fM 

1  B trikm*  0m  mmr 


Mittmstiqverr 


m  pr 


Fig. 3  Scbiaa  de  1* appare. liege  de  laboratoire  peraettaat  1* etude  de  la  corro* ioc 
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Pig. 4  ^u.rosion  fissurante  - 

appauvrissement  en  chrome 
des  zones  superficiel les  (x  650) 
(Zones  apparaissent  en  blanc)  - 
AH  anodique  Pe  Ho3 


Fig,5  line  fissure  de  corrosion  (x  650) 
On  note  1* appauvr issement  en 
chrome  sur  les  bords  de  la  fiss.urt 
AH  anodique  Ft*  No3 
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Pig.  6  Corrosion  fissurante  sans  attatqne  <x 
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Dosage  quantitatif  des  elements  au  voisinage  de  la  surface 

(En  abcisses:  profondeur  en  microns;  en  ordonnees:  teneur  de  1* echantillon 

en  4l  Anient  consid&re) 


Fig.H  Schema  du  montage  de  I'eprouvette  dans  le  four  d*  une  machine  de  fluage 
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ApparMllage  d’etode  du  flu***  dans 


unp  atmosph^r**  corrosive 
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EiK.  ll  Perturbation  de  structure  dues  a  1' us  inage  (x  150) 

Metal  vieilli  16  h.  a  700^  apres  ua inage  AH  anodique  H2P2 


Pig.  12  Influence  du  recuit  de  surface  sur  la  structure  superficielle  (x 
Metal  ▼teilli  16h.  a  700°  apres  *skih  annealing*  -  AH  anodique  H^F 
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Fi!?«  13  Reseau  de  corrosion  caracteristique  d*  une  zone  ecrouie 

'Micrographies  apres  attaque  anodique' 
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Fig. 14(a)  Fohantillon  non  ecroui  superflciellewent  apr*s  corrosion: 

Appai^rissement  m  chrome  (zone  blanche) 
corrosion  aux  joints  des  grains 


Fig.  14(b)  ftrhant U Ion  lpgere*»enf  Scmui  superf irlel Jpnujt  tpres  corrosion 
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